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Resumen 
En este proyecto se trata en primer lugar de estudiar la anisotropía de ensayos de 
nanoindentación entre diferentes orientaciones cristalográficas {100}, {110} y {111} y tratar de 
relacionar la posible anisotropía con los mecanismos de deformación puesto en juego 
durante la indentación. En segundo lugar, se tratara de comparar cristales con diferentes 
concentraciones de itria. Para se realizarán ensayos de nanoindentación en monocristales 
de circona dopado itria con diferentes porcentaje de itria: 9, 24, 28 y 32 mol%. Las huellas 
residuales de indentación se observarán mediante microscopia de fuerza atómica con el fin 
de de determinar los mecanismos de deformación (grietas dislocaciones) y los sistemas de 
deslizamiento. Particularmente se compararán los niveles de tensiones para inducir la 
deformación plástica y también la movilidad de las dislocaciones. Se ha demostrado que 
existe una anisotropía elástica entre la superficie (100) y las otras mientras que el límite 
elástico de la superficie (110) aparece más elevado que las (100) y (111). 
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1. Introducción 
El ensayo de indentación consiste en hacer penetrar un indentador, de forma geométrica 
conocida, en un material de manera a determinar su dureza. Es un ensayo muy simple de 
bajo costo utilizado desde muchos años para caracterizar todo tipo de material. Sin embargo 
con la aparición de nuevos materiales como capas finas, materiales compuestos, o 
materiales nanoestructurados este ensayo ha tenido que adaptarse con las nuevas 
dimensiones de estos materiales. Entonces aparecieron aparatos de indentación 
instrumentada que permite determinar dureza y módulo de Young (a partir de una curva de 
carga –desplazamiento obtenido durante un ciclo carga descarga del indentador) y después 
aparatos cada vez más precisos que tienen precisión del orden del microNewton en carga y 
del nanómetro en desplazamiento (nanoindentador). Estos equipos han abiertos nuevos 
campos de investigación y particularmente en la investigación de la plasticidad. En efecto, a 
este nivel, las tensiones generadas bajo el indentador son tan grandes (del orden de la 
dureza) y además están confinadas por la presión hidrostática debido al resto del material 
que es posible generar dislocaciones a temperatura ambiente. 
En este trabajo, se ha sido elegido el oxido de circona dopado para estudiar la influencia de 
la orientación cristalográfica en la respuesta en indentación. Una circona dopada con itria 
según su forma totalmente estabilizada ha sido estudiada (YSZ). Este material tiene una 
conductividad térmica muy baja y un alto coeficiente de expansión térmica y entonces tiene 
aplicación directa como barrera térmica (TBC). A temperatura ambiente este cristal presenta 
una forma cúbica y tiene una plasticidad relativamente simple con dos sistemas de 
deslizamiento independiente, y no presenta ninguna transformación de fase. La respuesta al 
indentar de este material se examinara. Particularmente, la anisotropía según el plano 
cristalográfico será estudiada. Además, la influencia del porcentaje de itria será también 
estudiado a través de la indentación de cristales teniendo respectivamente 9, 24, 28 y 32 
mol% de itria. 
En la primera parte se repasan las propiedades mecánicas y estructurales de la circona. Se 
realiza también una breve introducción a los principios teóricos de la nanoindentación y del 
microscopio de fuerza atómica (AFM). 
La segunda parte contiene la descripción del procedimiento experimental. También se entra 
más en detalle sobre el funcionamiento práctico del nanoindentador. 
Los resultados experimentales se presentan y discuten en la tercera parte del proyecto, para 
pasar finalmente a las conclusiones obtenidas. 
Pág. 8  Memoria 
 
1.1 Objetivos del proyecto 
Los objetivos de este proyecto son: 
1. Indentar un gran números de monocristales de YSZ con diferentes porcentaje de 
itria respectivamente 9, 24, 28, y 32 mol%. 
2. Determinar los mecanismos de deformación, plasticidad, agrietamiento e 
identificar los sistemas de deslizamiento del cristal mediante la observación de las 
huellas residuales de indentación con microscopia de fuerza atómica (AFM). 
3. Averiguar si existen efectos de anisotropía elástica o plástica mediante la medida 
de la dureza, el límite elástico, y el módulo de Young. 
4. Tratar de relacionar estos efectos con las observaciones AFM. 
1.2 Circona, ZrO2 
Circona, u óxido de circona, es una cerámica muy utilizada gracias a sus muy buenas 
propiedades mecánicas. El campo de aplicación es muy amplio, circona de baja calidad se 
utiliza como abrasivos, cerámicas de circona refractaria se usan para componentes que 
trabajan en medios agresivos [1], como aislante térmico (TBC) [2,3]. Gracias a su baja 
conductividad y expansión térmica se emplea como conductor iónico en celdas de 
combustible (SOFC) [4,5]. Cuchillas de circona se emplean para cortar Kevlar, cintas 
magnéticas. Su baja reactividad química en combinación con su buena tenacidad, 
resistencia mecánica y al desgaste han permitido su empleo en componentes estructurales 
de implantes biomédicos, como implantes dentales o prótesis de cadera [6, 7]. 
1.2.1 Circona pura 
La circona existe en tres tipos polimorfos a presión atmosférica: monoclínico, cúbico y 
tetragonal (Fig. 1.1). En la fase monoclínica los parámetros de la red son a=0.51454 nm, 
b=0.52075 nm, c=0.53107 nm y el ángulo β=99.14°, su densidad es 5.68 g/cm3. Los 
parámetros de la red para la fase tetragonal son a=0.364 nm y c=0.527 nm mientras su 
densidad es igual a 6.10 g/cm3. La longitud de la celda unidad, a, en el caso de la circona 
cúbica es 0.5065 nm [1]. A temperatura ambiente la circona pura es monoclínica, esta fase 
es estable hasta 1170°C. Por encima de esta temperatura la circona es tetragonal y a 
2370°C se convierte en la fase cúbica [6]. Durante el enfriamiento la circona sufre un 
aumento de volumen de 3-4% cuando se transforma de fase tetragonal a fase monoclínica; 
este cambio provoca una fractura catastrófica de cualquiera pieza de circona pura [8, 9]. Al 
añadir dopantes se estabiliza la fase tetragonal o cúbica, de esta manera se puede evitar 
rotura y además aprovechar la transformación de fases para endurecer el material. 
Efecto de la concentración de itria en el comportamiento bajo nanoindentación de mono-cristales de circona dopados con  
itria  Pág. 9 
 
 
Fig. 1.1: Tres polimorfismos de circona: a) cúbico, b) tetragonal, c) monoclínico [8] 
1.2.2 Circona parcialmente estabilizada (PSZ) 
La circona dopada con diferentes óxidos se llama Circona parcialmente estabilizada (PSZ) y 
se utiliza para estabilizar la fase cúbica o tetragonal del material. PSZ es un material de dos 
fases que contiene precipitados de la fase tetragonal y/o monoclínica dispersa en una matriz 
cúbica, estos materiales tienen propiedades mecánicas mejoradas [1]. Normalmente el óxido 
de magnesio, MgO, y el óxido de calcio, CaO se emplean para estabilizar la fase cúbica 
mientras que la itria, Y2O3, se usa para fijar la fase cúbica o tetragonal, dependiendo de la 
cantidad añadida [10]. La adición de itria baja la temperatura de transformación de la fase 
tetragonal a la monoclínica [1], además mejora la tenacidad de ruptura y la dureza de la 
circona considerablemente [11].  
En las PSZ, el aumento de volumen de la transformación de fase tetragonal a monoclínica 
produce esfuerzos internos de compresión y que impiden la propagación de grietas a través 
del material (Fig. 1.2). De esta manera se obtiene un aumento de la tenacidad [6,8]. 
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Fig. 1.2: Esquema del proceso de la transformación de endurecimiento provocado por tensiones [6]. 
1.2.3 Circona totalmente estabilizada con itria (YSZ) 
La circona estabilizada con itria (YSZ) está totalmente estabilizada, es decir, que contiene 
más de 9 o 10 mol% de itria (Fig. 1.3). La estructura es un monocristal de la fase cúbica. 
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Fig. 1.3: Diagrama de fases de ZrO2-Y2O3 [6]. 
La fragilidad de YSZ provoca fractura prematura y, por consiguiente, complica los estudios 
de deformación mecánica a bajas temperaturas [12]. El YSZ tiene una conductividad térmica 
muy baja, un alto coeficiente de expansión térmica [13], una estabilidad mecánica y química 
muy buena gracias a su alta temperatura de fusión y también una baja densidad [14]; esto ha 
permitido su uso como aislante térmico [15]. 
1.2.4 Circona tetragonal policristalina (TZP) 
Los TZP contienen 100% de la fase tetragonal que se obtiene en un rango de 2 a 3% de itria 
(fig. 1.3), y que consiste de una microestructura de granos tetragonales con tamaño menor a 
una micra [1]. 
1.2.5 Materiales endurecidos con circona  
Estos materiales son reforzados con una dispersión de circona. Por ejemplo, en el caso el 
zirconia-toughened alumina, ZTA, la circona está dispersada en la alumina, y normalmente 
representa entre 5 y 30% de fases. La circona permite modificar las propiedades mecánicas 
de la alumina, aumentando la resistencia y la tenacidad; de esta manera tenemos un 
material más interesante para ciertas aplicaciones [9].  
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1.3 Métodos de ensayo mecánico: Indentación instrumental- 
nanoindentación 
Durante muchos años los ensayos de indentación han sido un método estándar para 
caracterizar un material, es debido a que estos ensayos representan un método 
experimental práctico y no-destructivo para evaluar propiedades básicas de muestras de 
tamaño pequeño [16]. La nanoindentación es un método para evaluar las propiedades 
mecánicas de un material aplicando cargas muy bajas, del orden de los miliNewtons. Estas 
magnitudes de carga provocan desplazamientos del indentador del orden de unos pocos 
hasta unos cientos nanómetros [17]. El método fue desarrollado para evitar medir la huella 
de indentación, lo que es muy difícil cuando la huella es de dimensiones nanométricos. La 
carga aplicada (P) frente a la profundidad de penetración (h) está medida mientras el 
indentador penetra y se retira del material. Las curvas de carga frente a la profundidad de 
penetración nos permiten calcular la dureza, H, y el módulo de Young, E, del material sin 
visualizar la huella. Como la nanoindentación solicita pequeñas regiones del material, se 
trata de una deformación local y además toda la zona deformada está confinada por la 
presión hidrostática del resto del material. Por lo tanto la nanoindentación permite introducir 
tensiones muy grandes en el material, en magnitudes del orden de la dureza, y también 
producir deformación plástica de una cerámica, un material frágil, a temperatura ambiente. 
Realizando una microindentación en una cerámica, la indentación solicita un volumen más 
grande y ya no se trata de una deformación local, sino que la deformación depende también 
de los diferentes defectos en todo el volumen del material. 
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Fig. 1.4: Esquema de un ensayo de indentación mostrando la carga, P, frente al desplazamiento del 
material. Pmax es la carga máxima, hmax el desplazamiento a carga máxima, hr la profundidad final 
después de la descarga residual, S es la rigidez de contacto a descarga inicial [18] 
1.3.1 Deformación elástica, elasto-plástica  
Dependiendo del tipo de punta del indentador, se pueden obtener diferentes respuestas en 
el material. Las puntas esféricas dan una respuesta elástica en el primer contacto. Eso 
quiere decir que la curva de carga es igual a la curva de descarga y que la deformación del 
material es reversible. Aplicando cargas más grandes, la deformación se vuelve elasto-
plástico e irreversible, entonces produce una huella. 
1.3.2 Puntas 
Las puntas puntiagudas más utilizadas son Vickers, Berkovich y cube-corner. Las puntas 
Vickers tienen forma de pirámide de cuatro caras. Es difícil fabricar puntas de Vickers 
agudas, siempre queda una línea [19], esto resulta en huellas asimétricas, sobre todo para 
indentaciones pequeñas, y complica la determinación de un área de contacto correcta [20], 
por eso las puntas Vickers suelen ser utilizadas en ensayos de microindentación. En cambio, 
las puntas Berkovich y cube-corner tienen tres caras, es decir que es mucho más fácil 
producir una punta bien definida. Esto los hace convenientes para ensayos de 
nanoindentación [19]. El ángulo del cono equivalente entre la normal a la superficie de la 
muestra y la cara del indentador es 35.3º para cube-corner y 65.27º para Berkovich (Fig. 
1.5). Como la cube-corner es mucho más aguda que Berkovich, esta punta induce grietas 
radiales con más facilidad. Las grietas radiales pueden ser útiles en la determinación de la 
tenacidad de fractura en laminas/capas. Sin embargo, para medir la dureza y el módulo 
elástico las grietas son indeseables puesto que pueden causar errores de medida [20]. 
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Fig. 1.5: Esquema de la geometría del indentador. A es el área de contacto proyectado, θ es el ángulo 
entre caras, y hc es la profundidad de contacto medido del ápice del indentador [19] 
Las puntas puntiagudas generan un estado de plasticidad en el material desde el primer 
contacto. Esto es debido al hecho que, en teoría, la punta tiene un área igual a cero y por lo 
tanto produce una concentración de tensiones infinita. Las puntas puntiagudas pueden 
producir fisuras radiales en materiales frágiles. 
En realidad las puntas agudas son redondeadas a muy pequeña escala y por consiguiente a 
cargas muy bajas dan una respuesta similar a puntas romas. Además, la punta se desgasta 
con el uso y se vuelve aún más roma. 
El problema con las puntas esféricas es su fabricación. Es difícil obtener geometrías 
esféricas exactas para diámetros menores de 100 micrómetros en materiales muy duros. 
Eso resulta en medidas incorrectas, pues la mayor parte de los análisis suponen que se trata 
de una geometría esférica perfecta. [21] 
Normalmente las puntas son fabricadas de un material muy duro como diamante, zafiro o 
rubí: Es importante que el indentador sea más duro que el material ensayado para que no se 
deforme. 
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Fig. 1.6: hc es la profundidad de contacto entre el indentador y el material, he es la profundidad 
elástica, y hr es la profundidad residual. φ es el ángulo entre el indentador y el material [22]. 
1.3.3 Curva de carga 
Durante la etapa de carga la respuesta del material puede ser elástica o elasto-plástica 
dependiendo del tipo de punta. Sin embargo, para cargas muy bajas, la curva de carga es 
elástica independientemente del tipo de punta [18]. Sneddon ha mostrado que para muchas 
puntas la relación de carga-desplazamiento se puede escribir como [22]: 
mhP ⋅= α           (1) 
donde P es la carga aplicada, h es el desplazamiento elástico, α y m son constantes, m 
suele ser 1 para cilindros planos, 2 para conos y 1.5 para esferas [22]. 
El cambio de estado elástico a elasto-plástico viene dado por el pop-in [23], como se ve bien 
en la figura 1.7. El pop-in se caracteriza por un brusco hundimiento del indentador en el 
material sin aumento de la fuerza aplicada. Antes del pop-in el comportamiento es totalmente 
elástico y la curva tiene una pendiente de 1.5, lo que corresponde a una punta esférica. 
Justo después la curva tiene una pendiente de 2. Las probetas que contienen dislocaciones 
no sufrirán pop-in mientras las probetas sin ellas lo sufrirán, lo que se puede explicar con el 
hecho que las dislocaciones son responsables de la iniciación de la deformación plástica 
[22]. 
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Fig. 1.7: Nanoindentación realizado en YSZ. Curva de carga frente profundidad, a 20nm se nota el 
pop-in [14] 
1.3.4 Curva de descarga 
La curva de descarga depende del tipo de deformación, si se trata de una deformación 
elástica la curva de descarga es igual a la de carga, en cambio, si la deformación es elasto-
plástico la curva de descarga es diferente de la de carga (Fig. 1.13) 
El método más utilizado para calcular la dureza y el módulo de Young es el de Oliver y Pharr 
porque da resultados bastante correctos haciendo un análisis sencillo. Oliver y Pharr 
relacionan la carga, P, con el desplazamiento, h. La profundidad de contacto es: 
S
P
hhc maxmax ε−=          (2) 
donde ε es una constante que depende de la geometría de la punta. Para una punta 
Berkovich o esférica ε es igual a 0.75 mientras para una cónica es igual a 0.72 [22]. 
La rigidez de contacto, S, a profundidad máxima es: 
maxhh
dh
dPS
=
=           (3) 
La dureza, H, se define como la presión media que el material soporta durante la carga. Se 
comprueba la relación siguiente: 
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)(
max
chA
P
H =           (4) 
donde A(hc) es el área de contacto proyectado a carga máxima. 
El módulo elástico efectivo se expresa como 
)(2
1
c
eff hA
SE πβ=          (5) 
donde β es un constante que depende de la geometría de la punta, en el caso de la punta 
Berkovich esta constante considera el hecho de que no hay simetría [18]. 
El módulo elástico efectivo considera el módulo elástico del material pero también la del 
indentador:  
i
i
eff EEE
22 111 νν −+−=          (6) 
Ei y νi son el módulo de Young y el módulo de Poisson del indentador, en el caso de 
diamante Ei=1141 GPa y νi=0.07 [22]. 
El método de Oliver y Pharr no es ideal, se basa en el análisis elástica, de hecho subestima 
el área de contacto para materiales que sufren mucho pile-up. Normalmente son materiales 
con mucha plasticidad. 
1.3.4.1 Calibración 
Antes de realizar los ensayos de indentación es necesario hacer una calibración para 
encontrar el área de contacto proyectado verdadero. El área de contacto no es igual para 
cada punta, puesto que es difícil fabricar dos puntas con ángulos de caras iguales. Además, 
durante el uso de la punta ella misma se desgasta y se enroma. Entonces el área de 
contacto proyectado depende del desplazamiento. La calibración se realiza indentando un 
material del que se conoce el módulo de Young y la dureza a diferentes profundidades. 
Suele realizarse sobre sílice fundido, por una parte porque conocemos el módulo de Young, 
pero sobre todo porque es un material amorfo: no hay una estructura cristalina ordenada. Por 
consiguiente, hay una densificación del material en lugar de introducción de dislocaciones 
durante la indentación. Eso quiere decir que podemos suponer que hay un módulo de Young 
constante durante el ensayo, lo que facilita los cálculos. 
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Obtenemos una ecuación polinomial del área de contacto proyectado en función del 
desplazamiento: 
128/1
8
2/1
21
2
0
8
0
2
1 ...)(
1
hChChChChChA
i
i
i ++++== ∑
=
−
−
    (7) 
El primer término, C0, describe una punta perfecta, los otros describen las desviaciones de la 
geometría de la punta debido al enromamiento.  
La rigidez de contacto, S, es medida continuamente durante la carga gracias al hecho que se 
hace una carga dinámica. El indentador oscila, lo que permite obtener muchos valores de la 
profundidad máxima y entonces también muchos valores de la rigidez de contacto. [21] 
Entonces, a partir de los valores experimentales, podemos calcular el área y la profundidad 
de contacto utilizando las ecuaciones siguientes:  
22
2
4 eff
c E
SA βπ=          (8) 
Donde β es 1.034 para una punta Berkovich. 
S
P
hhc
max
max 75,0−=          (9) 
A continuación se hace una curva del área de contacto en función de la profundidad de 
contacto, a partir de la cual se realiza una modelización de todos los valores empleando la 
ecuación (7). De esta manera obtenemos los diferentes constantes C0 hasta C8. 
También se puede hacer una calibración para encontrar el radio de curvatura de la punta. 
Esto se hace mediante una modelización de las cargas bajas con la ecuación siguiente: 
22 hhRAc ππ −=          (10) 
Conociendo el radio de curvatura es posible realizar una modelización de la parte elástica de 
la curva carga-penetración:   
2/3
3
4 hREP eff 

=          (11) 
En el caso de contacto elástico esférico el área real no es proporcional al área proyectada 
porque los incrementos del área de contacto durante la indentación no son constantes. Por 
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consiguiente, no se habla de la dureza del material, sino la presión media entre el indentador 
y el material, p0, que es [18]: 


==
R
aE
a
Pp effππ 3
4
20         (12) 
En cambio, para las puntas cónicas, el incremento de área es constante, entonces el área 
real puede ser sustituida por el área proyectada en los cálculos obteniendo así valores de 
dureza real. 
1.4 Métodos de observación: Microscopio de fuerza atómica 
(AFM) 
El microscopio de fuerza atómica es un instrumento capaz de detectar cambios en la 
superficie de unos nanómetros: tiene una resolución de 0.1 nm en z y 1 nm en x, y. Esto 
hace que identifique muy bien los mecanismos de deformación como dislocaciones mediante 
la observación de las líneas de deslizamiento y grietas. El microscopio se puede utilizar para 
examinar aislantes, semiconductores y conductores [24]. 
En la figura 1.8 se puede ver un esquema de un tipo de microscopio de fuerza atómica. El 
microscopio consiste de un scanner fabricado de una cerámica piezoeléctrica que puede ser 
pegado a la muestra o al cantilever. En el extremo del cantilever se sitúa una punta que se 
mueve según las diferentes fuerzas de interacción con la superficie: de atracción o repulsión. 
Un láser mide la desviación de la punta lo que nos permite obtener la topografía de la 
superficie. 
Cuando se aplica un corriente, la cerámica piezoeléctrica cambia su geometría, la corriente 
aplicada es proporcional al desplazamiento mecánico resultante. Esto permite que el 
scanner pueda controlar la posición exacta de la punta (la distancia entre la punta y la 
muestra). El movimiento del scanner piezoeléctrico en z nos da una reconstrucción de la 
superficie en 3D [24,25]. 
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Fig. 1.8: Esquema de AFM [25] 
Hay diferentes tipos de contacto entre la punta y la superficie: por ejemplo tapping y contact. 
El tapping es el más utilizado, la punta oscila y pulsa la superficie. Una de las ventajas es 
que se puede evitar que la punta se atasque en la capa de líquido que puede hallarse 
encima de las muestras a condiciones ambientales. En el modo contact la punta escanea la 
muestra continuamente, este modo opera más rápido que el tapping [25]. La topografía de la 
muestra se determina con una alta precisión. Se suele utilizar para materiales duros dado 
que la punta puede ser dañada en muestras blandas [26]. 
1.5 Plasticidad de la circona cúbica 
La mayor parte de los estudios sobre las dislocaciones en circona se han realizado mediante 
microindentación con punta Vickers. Esto permite indentaciones a alta temperaturas, lo que 
facilita la introducción de dislocaciones en cerámicas. En cambio, para obtener las 
propiedades mecánicas es necesario medir la huella. Una de las ventajas de la 
nanoindentación es la obtención de valores de dureza y de módulo elástico en cada punto de 
indentación a partir de los valores de carga-desplazamiento. De esta forma obtenemos 
información sobre la tensión crítica de la transición de comportamiento elástico a elasto-
plástico. Otra ventaja es la posibilidad de indentar muestras de tamaño muy pequeño o muy 
finas, como películas. 
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1.5.1 Mecanismos de deformación de circona monocristalina 
En lo concerniente a la caracterización de dislocaciones (Cf. Anexo A), D Holmes et al. 
(1993) han identificado las bandas de deslizamiento mediante microindentación en 
monocristales de circona cúbica estabilizado con 9,4 mol% de itria, a temperaturas 
diferentes: 200, 400, 600 y 800°C. 
En las superficies (111) se ven bandas de deslizamiento alrededor de la huella que forman 
un patrón hexagonal (Fig. 1.9). Las bandas están a lo largo de la dirección 011 , algunas 
más destacadas que otras.  
 
Fig. 1.9: Indentación de 4.9 N en la superficie {111} a 800°C [12]. 
Al realizar un ataque químico se ve que las estrías forman dos triángulos, uno más grande 
que el otro (Fig. 1.10). Además se aprecia un patrón hexagonal alrededor de la huella 
compuesto de líneas un poco curvadas siguiendo la dirección 011 . Al investigar las 
dislocaciones a diferentes profundidades se descubre que la cantidad de líneas de los 
triángulos disminuyen con la profundidad hasta unos 42 µm donde sólo se observan las 
líneas curvadas. 
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Fig. 1.10: Surcos debido al ataque químico en una indentación de 2.9N en la superficie {111} a 800°C 
a) patrón en la superficie después de la indentación b) esquema del patrón [12]. 
En las superficies (001) las bandas de deslizamiento en torno a la huella son ligeramente 
curvadas, comenzando en los vértices de la huella y a lo largo de 100 , formando cuatro 
lóbulos (Fig. 1.11). Estos lóbulos corresponden al levantamiento del material. El ataque 
químico revela tres rastros diferentes en cada lóbulo (Fig. 1.12): uno a lo largo de 100  en 
el borde y los otros dos a lo largo de las direcciones 110  y 011 . 
 
Fig. 1.11: Indentación de 2.9 N en la superficie {001} a 800°C [12] 
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Fig. 1.12: Surcos debido al ataque químico en una indentación de 2.9N en la superficie {001} a 600°C 
a) patrón en la superficie después de la indentación b) esquema del patrón [12]. 
Las indentaciones en las superficies (001) provocaron grietas radiales en cada vértice de la 
huella en la dirección 110 , la formación y extensión de estas grietas son función de ambas, 
temperatura y carga aplicada. 
En las superficies (111) se observan grietas radiales en las direcciones [ ]112 , [ ]121  y 
[ ]211 . A cargas altas o a temperaturas bajas, además, se puede observar una grieta en la 
dirección [ ]112 . Sólo se pudieron apreciar grietas laterales en las superficies (111) a cargas 
altas o a bajas temperaturas. 
Los resultados indican que indentaciones en planos de (111) generan principalmente 
deslizamiento en {001} <110>. Sin embargo, indentaciones en la superficie de {001} 
primariamente resultan en deslizamiento en {111} < 011 >. 
Al identificar las dislocaciones que producen los surcos dejados por el ataque químico se 
entiende qué planos producen las deformaciones visibles. En el caso de las superficies 
(001), los planos {111} se cruzan con la superficie de (001) a lo largo de 110 , mostrando 
un patrón parecido a una raspa de pescado (Fig. 1.12). En cambio, el deslizamiento en los 
planos (001) paralelos a la superficie de la muestra no deja surcos tras el ataque químico 
debido a que estas dislocaciones no se cruzan con el plano de la superficie. 
La diferencia entre el carácter recto o curvado de las líneas es debida a la dirección del 
vector de Burgers. Las líneas curvadas tienen un vector de Burgers inclinada un ángulo 
respecto de la superficie (111), las líneas rectas formando los triángulos tienen un vector de 
Burgers paralelo a la superficie.  
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Solicitando en el plano (111) se puede activar el deslizamiento en los planos { }111  y { }100 . 
A baja temperaturas, estos planos de deslizamientos no se activan simultáneamente sino 
dependiendo del valor de la tensión crítica. Las dislocaciones en el plano con la tensión 
crítica más baja se activarán. Por eso sólo podemos observar dislocaciones en uno de estos 
planos.  
Farber et al (1994) [27] comparan monocristales de ZrO2 con diferentes cantidades de itria, 
9.4 y 21 mol%, empleando microindentación con punta Vickers. Sus resultados muestran 
que a bajas temperaturas el cristal de 21 mol% de itria es más blando que el de 9.4, pero a 
temperaturas más altas que 300°C el cristal de 9.4 mol% es más blando. El patrón de 
deformación verifica los resultados de Holmes et al. (1993) con respecto al cristal de 9.4 
mol%. En el caso del cristal de 21 mol% itria, las indentaciones en el plano (111) antes de 
realizar un ataque químico se parecen a los resultados de Holmes, pero después del ataque 
químico se ve las diferencias. Se puede observar agrupaciones rectas de surcos del ataque 
químico paralelo a 110  que forman dos triángulos desiguales. Los vértices del triangulo 
más grande se sitúan en las direcciones [ ]112 , [ ]121  y [ ]211 , mientras para el triángulo 
pequeño las direcciones correspondientes son paralelas a [ ]112 , [ ]121  y [ ]211 . El hexágono 
de las bandas de deslizamiento que se observen alrededor de la huella no se ve después del 
ataque químico. Comparando las dos muestras entre si, se ve que el tamaño del la zona 
plástica es más grande en la muestra de 9.4 mol% que en la de 21 mol%. La gran cantidad 
de itria causa una zona plástica más pequeña, y las dislocaciones con el vector de Burgers 
inclinado a la superficie son menos pronunciados (Fig. 1.13). 
 
Fig. 1.13: Indentaciones realizadas en la superficie (111) en a) 9.4 mol% c-ZrO2 y b) 21 mol% c-ZrO2 a 
786°C. El ataque químico muestra claramente que la zona plástica es más grande en el cristal de 9.4 
mol% [28]. 
Indentaciones en planos {100} y {111} en el cristal de 9.4 mol% de itria resultan en grietas 
radiales que se propagan a lo largo de {110}. Se pueden observar 3 grietas, no 
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necesariamente en los vértices de la huella. En cambio, examinando las indentaciones en el 
plano {111} del cristal de 21 mol% se observan 4 grietas, una en cada vértice de la huella. 
Las grietas aumentan en longitud con la temperatura a carga constante. 
El agrietamiento causa una disminución evidente de la dureza. Este fenómeno es más 
importante en el cristal más aleado, por lo que parece claro que la adición de itria disminuye 
la movilidad de las dislocaciones y aumenta la fragilidad. 
Se han podido observar grietas formadas en la periferia de la zona plástica que no estaban 
directamente relacionados con la huella del indentador. Además, solo aparecen como 
resultado de influencias externas, después de la formación de la zona plástica. Esto permite 
concluir que las grietas provienen de reacciones entre dislocaciones en lugar de del proceso 
de indentación. 
1.5.2 Anisotropía en circona monocristal 
El monocristal de YSZ tiene una marcada anisotropía, lo que genera una gran necesidad de 
caracterizarlo de forma precisa. Fujikane et al. (2007) han realizado nanoindentaciones en 
tres diferentes orientaciones cristalográficas de muestras de monocristales de circona 
estabilizados con 10 mol% de itria. Todas las probetas manifiestan pop-in. Antes de la carga 
crítica de pop-in, Ppop-in, se observa una deformación elástica perfecta, mientras que para 
cargas más grandes, la huella del indentador siempre se observa. Sin embargo, la iniciación 
de la plasticidad (pop-in) no es igual en las tres orientaciones cristalográficas, es decir, que 
hay anisotropía elástica. De entre las tres superficies definidas por (100), (111) y (110), es en 
ésta última donde se halla la mayor presión por contacto para inducir deformación. 
Aplicando el método de Oliver y Pharr se obtiene el módulo elástico y la dureza de YSZ. Los 
valores de los ensayos de nanoindentación permiten constatar que hay anisotropía plástica 
del cristal: la superficie (100) tiene el módulo de Young más grande [14,29] mientras que la 
(111) tiene la rigidez más baja [14]. Estas tendencias están avaladas por medidas de 
ultrasonidos y análisis de FEM, aunque no se ha podido verificar los valores exactos. 
De entre los valores elásticos y elasto-plásticos, se aprecia una mayor anisotropía en la parte 
elástica. Antes del pop-in hay deformación elástica y después elasto-plástica, esto implica 
que durante la carga crítica la muestra es monocristal. Sin embargo, una vez que ocurre el 
pop-in, la muestra ya no lo es, al menos a nivel local. En esta región elasto-plástica, unas 
dislocaciones, maclado o deslizamientos se inducen y entonces relajan la energía interna de 
la muestra. Esto explica que haya una anisotropía menor en la parte elasto-plástica que en la 
elástica. 
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2. Procedimiento experimental 
2.1 Material 
Los cristales de circona fueron suministrados por el departamento de física de la materia 
condensada, Universidad de Sevilla. Disponemos de monocristales de circona dopados con 
9 mol% de itria con los planos cristalográficos (100), (110) y (111). También tenemos 
monocristales con 24 mol% de itria con las superficies (110) y (111), 28 mol% de itria con los 
planos cristalográficos (111) y (112), y 32 mol% de itria con la superficie (110). Las 
orientaciones de los cristales no son marcadas. Los cristales fueron pulidos empezando con 
un paño polimérico con partículas de diamante de una rugosidad de 6 µm, a continuación 3 
µm y 1 µm, acabando con una solución de sílice coloidal 0.02 µm. 
2.2 Nanoindentador 
Los ensayos experimentales se han realizado mediante un equipo de nanoindentación, Nano 
Indenter XP, de MTS Systems Corporation. Debido a la extrema precisión y sensibilidad del 
equipo de nanoindentación, es necesario aislarlo convenientemente del medio mediante una 
mesa antivibratoria y una cabina de aislamiento térmico/acústico. 
 
Fig. 2.1: El nanoindentador Nano Indenter XP 
Para realizar los ensayos, las muestras se ponen en suportes cilíndricos de geometría 
adecuada, que a su vez se alojan convenientemente en el portamuestras extraíble. 
Las posiciones de las indentaciones se fijan sobre la muestra mediante un ocular, se pueden 
hacer una a una o mediante la definición de una matriz. Una vez definidas todas las 
posiciones de las indentaciones sobre las muestras, el portamuestras se desplaza hacia el 
cabezal del indentador. 
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Fig. 2.2: El portamuestras que consiste en 6 orificios pasantes para alojar los soportes cilíndricos. 
Finalmente, el portamuestras se posiciona alineando las zonas a indentar, fijadas 
anteriormente, con el indentador. Éste se aproxima lentamente hasta tocar la superficie de la 
para posteriormente realizar la indentación de acuerdo con los parámetros fijados. 
El sistema de posicionamiento permite situar la muestra ya sea para su observación por el 
microscopio o para su indentación. Inicialmente se seleccionan, mediante el microscopio 
óptico, aquellas áreas o posiciones de la superficie sobre las que se desean realizar las 
indentaciones. A continuación, se traslada la muestra, mediante el movimiento del 
portamuestras hasta situarla debajo del indentador alineado con las zonas superficiales 
sobre las que se han programado las indentaciones. Periódicamente, es necesario calibrar la 
distancia entre el centro del objetivo del microscopio y la punta del indentador para asegurar 
que las indentaciones se realizan en el lugar deseado; aún así la precisión en el 
posicionamiento del indentador respecto de la posición fijada en el microscopio es de 1.5 µm. 
Cargas entre 10N a 10 µm pueden ser aplicadas. La profundidad de penetración mínima es 
10nm.  
Para evitar alteraciones no deseadas, los ensayos de indentación fueron ejecutados 
automáticamente durante la noche. Fueron realizados con puntas de diamante de Berkovich, 
cube-corner, esférica con radio de curvatura de 1 µm y otra esférica con radio de curvatura 
de 25 µm. El área de contacto proyectado fue calibrado mediante indentaciones en la 
muestra estándar de sílice, que tiene un módulo elástico efectivo de 69.5 GPa. Las 
profundidades máximas de las indentaciones fueron 100 nm, 500 nm y 1500 nm. 
Hemos utilizado el modo continuous stiffness measurement, CSM. Es decir que medimos la 
rigidez dinámicamente. Esto nos permite obtener una medida continua del módulo elástico y 
la dureza. El módulo de Young y la dureza fueron calculados a partir de los datos de carga-
desplazamiento con las puntas Berkovich y esféricas mediante el método de Oliver y Pharr. 
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2.3 AFM 
Para observar los mecanismos de deformación hemos utilizado el microscopio de fuerza 
atómica NanoScope V, diDimension 3100 SPM de Veeco Digital Instruments. Para asegurar 
medidas precisas, el AFM se utiliza con una cabina de aislamiento acústico y vibraciones. 
Los modos utilizados son contact y tapping. Se han estudiado las huellas dejadas por las 
puntas esférica y cube-corner. Hemos sacado imágenes de altura y derivadas. 
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3. Resultados y discusión 
3.1 Curvas de indentación 
En la parte de carga de las curvas de indentación es posible observar el fenómeno de pop-in 
(Fig. 3.1). El pop-in es definido como la transición entre el comportamiento elástico puro y el 
comportamiento elasto-plástico. En algunas muestras no se ha podido ver el pop-in, lo que 
podría ser debido a preexistentes en el material o a rayas en la superficie. 
 
Fig. 3.1: Curva de carga-desplazamiento. El comportamiento elástico, antes del pop-in, es definido por 
las ecuaciones de Hertz 
El comportamiento elástico se modeliza a partir las ecuaciones de Hertz (ec. 6, 11). Esta 
modelización depende de la calibración y particularmente de la evaluación del radio de 
curvatura del indentador. 
2/3
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En la curva dureza-desplazamiento se observa también el pop-in. Pero en este caso la 
dureza sólo se puede medir después del pop-in, antes de este fenómeno no se habla de la 
dureza sino de una presión por contacto. El salto de presión entre la presión de contacto y la 
dureza es la tensión que se relaja durante la transición elasto-plástica. Por consiguiente, la 
presión por contacto antes del pop-in no es una dureza sino el límite elástico del material. 
 
Fig. 3.2: Curva de dureza-desplazamiento, mostrando los regimenes de presión por contacto, dureza, 
el límite elástico y el fenómeno pop-in.  
3.2 Módulo elástico y dureza 
Las siguientes graficas presentan algunas de las curvas de indentación obtenidas y también 
la evolución de la dureza y del módulo de Young con la profundidad de penetración. 
Diferentes cargas han sido utilizadas para identificar claramente la carga de activación del 
pop-in (carga pequeña) y medir en la misma probeta el módulo de Young y la dureza (cargas 
elevadas). 
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Fig. 3.3: Curva de carga-desplazamiento. Indentación realizado en la superficie (110) en el cristal de 9 
mol% de itria. Ppop-in ocurre a 5.3 mN. 
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Fig. 3.4: Curva de carga-desplazamiento. Indentación realizado en la superficie (100) en el cristal de 9 
mol% de itria. Ppop-in ocurre a 2.2 mN. Se observe el cambio de pendiente entre la parte elástica y 
elasto-plástica. 
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Fig. 3.5: Curva de carga-desplazamiento. Indentación realizado en la superficie (111) en el cristal de 
24 mol% de itria. Carga máxima 630 mN. 
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Fig. 3.6: Curva de módulo elástico-desplazamiento. Indentación realizado en la superficie (111) en el 
cristal de 24 mol% de itria. Carga máxima 630 mN. 
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Fig. 3.7: Curva de presión por contacto/dureza-desplazamiento. Indentación realizado en la superficie 
(110) en el cristal de 9 mol% de itria. Carga máxima 630 mN. 
Las curvas de indentación nos permitieron determinar el módulo de Young y la dureza de los 
cristales. En el caso de los cristales dopados con 9 mol% de itria se nota anisotropía en el 
régimen elástico y elasto-plástico. Los resultados indican que para la deformación elasto-
plástica la superficie con el módulo elástico más grande es la de (100). Estos valores 
coinciden con la literatura (cf. Tabla 1 y Tabla 2). 
El módulo elástico de la deformación elástica se ha obtenido mediante un ajuste de la parte 
elástica. Las ecuaciones utilizadas son la 6 y la 11 donde el radio de curvatura es 754nm y el 
módulo de Poisson de circona es 0.32. 
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Fig. 3.8: El módulo de Young de deformación elasto-plástica en función de plano cristalográfico 
Tabla 1: Propiedades mecánicas en 9 mol% YSZ. Indentaciones realizado con punta Berkovich. 
 9 mol%   
  (100) (110) (111) 
Módulo de Young, E (GPa)    
Deformación elástica 232,66±60,3 198,55±49,5 249,99±38,0 
Deformación elasto-plástica 278±16,5 262±15 257±14 
    
Dureza, H (GPa)    
Límite elástico 25,9±2,90 29,7±3,03 25,7 ±1,40 
Deformación elasto-plástica 19,5±0,75 20,5±1 20±0,85 
    
P pop-in (mN) 2,18±0,06 5,35±0,44 3,67±0,19 
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Tabla 2: Propiedades mecánicas obtenidas por Fujikane et al. (2007) [20] 
 
Tabla 3: Propiedades mecánicas en 24, 28 y 32 mol% YSZ. Indentaciones realizado con punta 
Berkovich. 
 
Los valores de la dureza elasto-plástica indican una pequeña tendencia de anisotropía en el 
cristal de 9 mol%. Según Fujikane et al. el plano que presenta mayor dureza es el (110) 
seguido del (100) y del (111), con valores en torno a los 18.3 GPa. Le sigue el plano (100) 
con 16.8 GPa y el otro con 15.3 GPa. Los resultados obtenidos en cambio situarían al plano 
(110) como el más duro, seguido de (111) y (100). Se observa además que, en general, los 
valores son más altos y la diferencia entre ellos no es muy grande.  
 24 mol%  28 mol%  32 mol% 
  (110) (111) (111) (112) (110) 
Módulo de Young, E (GPa)      
Deformación elástica 228,17±42,2 270,95±75,4 181,52±26,7 204,93±16,9  
Deformación elasto-plástica 262±14 260±15 270±11 263±17 247±19 
      
Dureza, H (GPa)      
Límite elástico  25,2±6,05   23,8±3,38 
Deformación elasto-plástica 20,5±1,3 19,8±0,9 19,8±0,85 19,5±0,76 19±0,85 
      
P pop-in (mN)  2,51±0,06   3,21±0,09 
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De una maniera general se observa que nuestros valores son diferentes de las obtenidas por 
Fujikane et al. (2007) pero la tendencia se conserva. Eso puede ser debido a la diferencia de 
calibración que hay entre los dos aparatos. 
El plano (110) es el más duro mientras que los planos (100) y (111) son parecidos (según 
nuestros resultados). Esto es debido a la activación de esos mismos planos como planos de 
deslizamiento. Como los planos (111) y (100) son relacionados con el mismo ángulo, al 
indentar en el material se activa los planos equivalentes. Es decir indentando el plano (111), 
se activa el (100) y viceversa. En cambio, el plano (110) es relacionado con otro ángulo y 
entonces realizando una indentación hay que aplicar una tensión diferente para activar los 
sistemas (100) y (111). Nuestros resultados y los de la literatura se acuerdan para mostrar 
que la tensión necesaria para activar estos planos es mayor en el caso del plano (110).  Esto 
representativo de una anisotropía del límite elástico. El módulo elástico de la deformación 
elasto-plástica no manifiesta una gran diferencia entre los cristales de 24 y 9 mol% de itria. 
La muestra (110) 32 mol% no sólo tiene el módulo de Young más baja sino también la 
dureza que las de 9 y 24 mol%. La probeta (111) 28 mol% tiene un módulo de Young más 
alta pero dureza más baja que las otras. 
Los resultados de las indentaciones realizados con la punta esférica son más bajos que los 
de la punta Berkovich. Esto es debido a la tensión inducida en el material se reparte en un 
área más grande, puesto que el área de contacto es más grande para una punta esférica. 
3.3 Estructura de dislocaciones  
La indentación en la figura 3.9 fue realizada con una punta Berkovich. Se observa un 
apilamiento de material pero ninguna línea de deslizamiento. Este fenómeno también se 
observa en otras cerámicas donde las dislocaciones se quedan bloqueadas dentro de la 
huella por interacción. Por consiguiente, hemos utilizado un cube-corner para introducir 
tensiones más grandes y por lo tanto, aumentar la velocidad de propagación de las 
dislocaciones. Con este tipo de indentador las dislocaciones salen de las huellas y entonces 
se pueden observar las líneas de deslizamiento en la superficie (figura 3.10). 
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Fig. 3.9: Indentación con punta Berkovich en el plano (111) en el cristal dopado con 9 mol% de itria. 
Modo contact. 
Estudiando la huella en la imagen 3.10 se ve un levantamiento de material alrededor, grietas 
radiales se hallan en cada vértice. Las líneas observadas están completamente coherentes 
con lo que se ha observado en la literatura, es decir la propagación de las dislocaciones 
ocurre en los planos (111) y (100) con un vector de Burgers de [110]. Particularmente, en 
concordancia con los resultados de D Holmes et al. (1993) en la figura 3.10a se puede 
observar cuatro lóbulos alrededor de las huellas en la superficie (100). En la figure 3.10b, no 
se observe el patrón hexagonal que han encontrado D Holmes et al. (1993). Esto puede ser 
debido a que en su caso las indentaciones se han realizado a alta temperatura, lo que facilita 
el movimiento de dislocaciones, mientras que nuestros ensayos fueron realizados a 
temperatura ambiente. Entonces se observa únicamente uno de los dos triángulos que 
forman la estructura hexagonal, significando que solo uno de los dos sistemas se activa. 
Además, se puede notar que no hay una gran diferencia de la zona plástica entre las dos 
direcciones cristalográficas, esto nos hace pensar que la anisotropía no es debido al 
movimiento de dislocaciones, sino que la anisotropía del cristal YSZ es una característica 
intrínseca, es decir que es debido a la red cristalina. El tamaño equivalente de las zonas 
plásticas confirma también que no hay anisotropía de las valores de dureza. 
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Fig. 3.10: Indentación con punta cube-corner en el plano a) (100) y b) (111) en el cristal dopado con 9 
mol% de itria. Modo contact. c) Esquema de las figura de ataque obtenidas por microindentación. 
En la imagen 3.11 se observa la imagen AFM obtenida a baja carga alrededor de una 
indentación esférica. Como en el caso del Berkovich no se observa relieves fuera de la 
huella residual. Sin embargo, se observa muy bien la presencia dentro de la huella de unas 
líneas de deslizamiento. Además, se puede apreciar que la propagación de cada dislocación 
se para con la intersección de los planos entre sí. Esto es característico de la formación de 
dislocaciones sessiles (que no se muevan en el plano de deslizamiento) a la intersección de 
los planos.  
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Fig. 3.11: Indentación con punta esférica con radio de curvatura de 25 µm en el plano (111) en el 
cristal dopado con 28 mol% de itria. Carga máxima 620 mN. Imagen obtenido en modo tapping. 
3.4 Estructura de grietas 
Hemos observado dos tipos de grietas. El primer tipo de grietas son las de tenacidad, estas 
obedecen a la simetría del indentador y entonces son independientes de la cristalografía 
indentada. Las grietas de tenacidad se observan en los vértices de la huella del indentador 
cube-corner (figura 3.10). 
El segundo tipo son grietas que obedecen a la cristalografía del material. La indentación en 
la figura 3.12 ha sido realizada a una carga más grande que en la figura 3.11 por lo tanto, se 
ha producido grietas radiales. Los ángulos entre las grietas son, empezando arriba hacia el 
sentido de las agujas del reloj: 55°, 62°, 49°, 75°, 48° y 71°. La profundidad de la huella es 
405 nm. Esta profundidad es más grande que la indentación de la figura 3.11. Solicitando en 
el plano (111) se puede activar deslizamiento en los planos { }111  y { }100 . A cargas 
pequeñas, estos planos de deslizamientos no se activan simultáneamente sino dependen 
del valor de la tensión crítica. Dislocaciones en el plano con la tensión crítica más baja se 
activarán. Pero para carga mayor como la de la figura 3.12 los dos sistemas se activan 
dando origen a la aparición de seis grietas. 
En la indentación de la superficie (100) se ve cuatro grietas (Fig. 3.13). La profundidad de la 
huella es 292 nm. 
Estas grietas se forman a partir de las intersecciones entre los sistemas de deslizamiento. Se 
deben a la formación de dislocaciones sessiles que impiden el flux del material fuera de la 
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huella. Por lo tanto, hay una concentración de tensión a las intersecciones entre los 
diferentes sistemas que conduce a la ruptura del material y entonces a la formación de 
grietas. Esto explica también que no se puede observar bandas de deslizamiento fuera de la 
huella. 
   
Fig. 3.12: Indentación con punta esférica con radio de curvatura de 25 µm en el plano (111) en el 
cristal dopado con 9 mol% de itria. Carga máxima 2.7N. Imagen obtenido en modo contact. 
   
Fig. 3.13: Indentación con punta esférica con radio de curvatura de 25 µm en el plano (100) en el 
cristal dopado con 9 mol% de itria. Modo contact. 
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Conclusiones 
Hemos estudiado la anisotropía en monocristales de circona cúbica estabilizada con itria 
(YSZ). Esto se ha realizado en cristales de diferentes planos cristalográficos y cantidades de 
itria mediante nanoindentación y observación en AFM. 
De una manera general, analizando los resultados del módulo elástico hemos podido 
constatar que hay anisotropía entre los planos cristalográficos, sin embargo, la cantidad de 
itria no la influye. El límite elástico (de la superficie (110)) y el módulo de Young (de la 
superficie (100)) aparecen los dos parámetros mas influenciados por eso anisotropía. Si la 
origen de la anisotropía del módulo de Young no ha podido ser claramente explicada la del 
límite elástico se debe a la activación de los planos (100) y (111) y a la no-participación de 
los planos (110) como planos de deslizamiento. 
Los valores de dureza son muy parecidos tanto en comparación entre planos como entre 
cantidad de itria, esto indica que la anisotropía no es debido al movimiento de dislocaciones 
sino de la red cristalina. Esto es verificado por la evaluación del tamaño de la zona plástica 
que no cambia entre los planos. 
Al estudiar las imágenes de AFM se ve que indentaciones en diferentes planos 
cristalográficos no provocan las mismas bandas de deslizamiento. Indentando en la 
superficie (111) se activa el plano de deslizamiento {100}. Indentando en la superficie (100) 
el deslizamiento se activa en el plano {111}.  
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Anexo A: Cristalografía e imperfecciones 
cristalográficas 
A.1. Materiales cristalinos 
Un material cristalino consiste en átomos ordenados según un patrón que se repite 
periódicamente en las tres dimensiones, cada átomo se enlaza con el que tiene a su lado, la 
disposición de los átomos es conocida como estructura cristalina [30]. Metales, muchos 
cerámicos y algunos polímeros forman estructuras cristalinas durante la solidificación en 
condiciones normales, es importante estudiar esta estructura dado que algunas de las 
propiedades de los materiales en estado sólido dependen de ella [31].  
Para describir la estructura cristalina es útil dividirla en pequeñas entidades, llamadas 
celdillas unidad. Normalmente se trata de paralelepípedos o prismas con tres pares de caras 
paralelas. La estructura cristalina se construye apilando celdillas unidad una al lado de otra, 
perfectamente alineadas en las tres dimensiones [30]. 
Las dimensiones de la celdilla unidad se ven en la figura A.1, en el caso de las estructuras 
cúbicas las caras del cubo son iguales, es decir que a=b=c, igual que los ángulos 
α=β=γ=90°. 
 
 
Fig. A.1: Una celdilla unidad con las dimensiones a, b y c y los ángulos α, β  y γ  [32] 
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A.1.1. Planos cristalográficos 
La estructura cúbica está definida por los índices de Miller (hkl) indicando los diferentes 
planos cristalográficos con respecto a los ejes de la celdilla unidad. Para encontrar los 
valores de h, k y l primero es necesario determinar donde el plano cruza los ejes de la celdilla 
de unidad. A continuación se invierten estos números antes de reducirlos a los enteros más 
pequeños. En el caso de que un plano cruce el eje en el lado negativo del origen, el índice se 
escribe con un signo negativo sobre él. Un grupo de planos, como por ejemplo )111( , 
)111( , )111(  y )111( , se definen juntos por {111}. 
 
 
 
Fig. A.2: Mostrando cinco planos diferentes de un cristal representado por los índices de Miller [33] 
A.1.2. Direcciones cristalográficas 
Las direcciones dentro de la estructura cristalográfica también están definidas por índices y 
se escriben [uvw]. Una dirección es una línea entre dos puntos, o alternativamente, un 
vector. Para determinar los índices de las tres direcciones primero se traza un vector de 
longitud conveniente en el origen de coordenadas del sistema. Todo vector se puede 
trasladar a través de la red cristalina sin alterarse, si se mantiene el paralelismo. A 
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continuación se determina la longitud del vector proyección en cada uno de los tres ejes, 
finalmente estos tres números se multiplican o se dividen por un factor común para reducirlos 
al valor entero menor [31]. Un grupo de direcciones como [ ]111 , [ ]111 , [ ]111  y [ ]111  se 
definen juntas por 111  [30]. 
Una característica única de los cristales cúbicos es que los planos y direcciones que tienen 
los mismos índices son perpendiculares entre si [31]. 
A.1.3. Estructuras cristalográficas 
Existen muchas estructuras cristalinas diferentes, las más sencillas son las de los metales: 
cúbica centrada en las caras (fcc), cúbica centrada en el cuerpo (bcc) y hexagonal compacta 
(hc) mientras que las cerámicas cristalizan en cúbica (c), cúbica centrada en las caras o 
estructuras mucho más complejas [31]. 
De entre los múltiples tipos de empaquetamiento atómico que se presentan de forma natural, 
los más interesantes de cara a este proyecto son: 
A.1.3.1. Cúbico (c) 
Es la estructura más sencilla y la que nos interesa más puesto que corresponde a la de la 
circona, que es el material estudiado. Los átomos se localizan en los vértices del cubo. Los 
átomos entran en contacto en las direcciones de <001>, así que el parámetro de la red es el 
doble de el radio atómico r [30]. 
A.1.3.2. Cúbico centrado en las caras (fcc) 
Los átomos se sitúan en los vértices del cubo y en los centros de todas las caras. Esto hace 
que los átomos entren en contacto en las direcciones <011> que son las direcciones de 
mayor densidad. 
A.1.3.3. Cúbico centrado en el cuerpo (bcc) 
Los átomos se localizan en los vértices y uno en el centro del cubo. Las direcciones más 
densas son <111> donde los átomos entran en contacto. 
A.1.3.4. Hexagonal compacto (hc) 
Esta estructura es más compleja que las cúbicas. Las bases son hexágonos regulares con 
átomos en sus vértices y uno en el centro. Además existe otro plano intermedio que cuenta 
con 3 átomos adicionales. 
Pág. 50  Memoria 
 
A.1.3.5. Tetragonal 
Los lados que conforman la base del cristal son iguales y los lados perpendiculares a la base 
tiene una dimensión diferente, a=b≠c, mientras los ángulos del cristal son iguales, 
α= β =γ=90° [31].  
A.1.3.6. Monoclínico 
Todos lados son diferentes entre sí, a≠b≠c, α=γ=90°≠ β [31].  
A.1.4. Monocristales 
Cuando la disposición atómica de un sólido es perfecta, sin interrupciones, a lo largo de toda 
la muestra, el resultado es un monocristal. Todas las celdillas unidad están entrelazadas o 
unidas del mismo modo y tienen la misma dirección. Si los extremos de un monocristal 
crecen sin impedimentos externos, el cristal adquiere una forma geométrica regular con 
caras planas. En los últimos años los monocristales han adquirido extraordinaria importancia 
en la tecnología moderna, sobre todo en microelectrónica, que emplea monocristales de 
silicio y de otros semiconductores [31]. 
A.1.5. Materiales policristalinos 
La mayoría de los sólidos cristalinos son un conjunto de muchos cristales pequeños o 
granos, este tipo de material se denomina policristalino [31]. 
A.1.6. Anisotropía 
Las propiedades físicas de algunos monocristales dependen de la dirección cristalográfica 
tomada para su medida. Por ejemplo, el módulo de Young, la conductividad eléctrica y el 
índice de refracción pueden tener diferentes valores en la dirección [110] y en la [001]. La 
direccionalidad de las propiedades se denomina anisotropía y está relacionada con la 
variación de la distancia atómica o iónica según la dirección cristalográfica. La extensión y la 
magnitud de los efectos anisotrópicos en materiales cristalinos son función de la simetría de 
la estructura cristalina [31]. 
A.2. Imperfecciones 
Hasta ahora se ha considerado que los materiales cristalinos presentan un ordenamiento 
perfecto de sus átomos, pero en realidad todos cristales reales, aparte de unas fibras muy 
finas con alto grado de perfección, contienen imperfecciones que pueden ser de varios tipos: 
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defectos de punto, defectos de línea, más conocidos como dislocaciones, defectos de 
superficie y defectos de volumen [30].  
A.2.1. Defectos de punto 
Existen dos tipos, vacancia y un átomo intersticial. La vacancia se forma mediante 
eliminación de un átomo de una posición atómica y el intersticial por medio de introducir un 
átomo en una posición no-atómica. La deformación plástica puede introducir vacancias y 
intersticiales un material [30]. 
 
Fig. A.3: a) Una vacancia, b) un átomo intersticial en un plano (001) de un cristal cúbico [30] 
A.2.2. Dislocaciones 
Una dislocación es una imperfección de una línea en el cristal con una desviación asociada, 
es decir, la dislocación está caracterizada por una descripción de la línea y un vector de 
distorsión asociado, llamado vector de Burgers. Las dislocaciones son los defectos 
cristalográficos principales responsables de la deformación plástica en cristales. En el 
estudio de las propiedades mecánicas de los metales las dislocaciones cobran mucha 
importancia, no así en las cerámicas, que presentan ruptura frágil precedida por muy poca 
deformación plástica. Esto se explica por el hecho que en muchos cerámicos se necesitan 
una tensión más alta que la tensión de ruptura para que las dislocaciones se puedan mover 
a temperatura moderada (por debajo de la mitad de la temperatura de fusión absoluta). Sin 
embargo, las dislocaciones ocurren en los cerámicos y tienen un papel importante en 
ensayos de dureza por indentación y a alta temperaturas [34].  
La existencia de dislocaciones permite el deslizamiento de planos con una tensión aplicada 
menor, los ensayos prácticos han desvelado que la tensión de cizalladura es mucho más 
pequeño que los valores teóricos (diferencia entre 10-4 y 10-6 G) que es debido a la presencia 
de dislocaciones [30]. La deformación plástica aparece como resultado del movimiento de un 
gran número de estas dislocaciones [31].  
Existen tres tipos de dislocaciones: 
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A.2.3. Dislocación de cuña 
Existe un semiplano de átomos de más, que no ocupa una posición clara. Este semiplano se 
puede mover y ocupar la posición de cualquier otro, transformando de esta manera la 
estructura [31]. La alteración de la estructura cristalina en la figura A.4 se llama dislocación 
de cuña positiva y se representa con el símbolo ┴, si el semiplano se introduce en la parte 
inferior de la figura, se llama dislocación de cuña negativa y está representado por el símbolo 
┬ [30]. También existe un plano de deslizamiento, que es el plano sobre el cual la 
dislocación se puede mover [31]. 
  
Fig. A.4: Dislocación de cuña con el vector de Burgers igual a la longitud de una celdilla unidad, a. El 
símbolo ┴ marca la ubicación de la línea de deslizamiento [35] b) Planos cristalográficos en aluminio 
contiendo una dislocación de cuña, aumento de muchos millones [10] 
A.2.4. Dislocación helicoidal 
Se forman al aplicar un esfuerzo de cizalla sobre el material, la parte superior del cristal se 
desliza una unidad atómica a la derecha respecto a la parte inferior [31]. 
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Fig. A.5: a) Esquema de un red cristalino cúbico, b) la dislocación helicoidal, DC, se forman al 
desplazar las caras ABCD en la dirección AB [30]. 
A.2.5. Dislocaciones mixtas 
El carácter de una dislocación puede cambiar, de cuña a helicoidal, entonces se llaman 
dislocaciones mixtas [33]. Son las que aparecen con mayor frecuencia en materiales 
cristalinos [31]. La dislocación en un cristal se extenderá siempre hasta llegar a su superficie, 
de esta manera dislocaciones deben o formar lazos cerrados o desviarse en otros 
dislocaciones [30,33].  
 
 
Fig. A.6: Dislocación mixta [10] 
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A.2.6. Circuito y vector de Burgers 
La mejor manera de definir una dislocación es el concepto del circuito de Burgers. El circuito 
de Burgers se forma al hacer un camino cerrado entre los átomos en el cristal. Si es un 
cristal perfecto sin dislocaciones el circuito empieza y termina en el mismo lugar, en cambio 
si el cristal contiene dislocaciones el circuito falla a cerrarse en la misma ubicación. El vector 
necesario para acabar el circuito se llama el vector de Burgers y es designado por b, este 
vector defina la magnitud y la dirección de las distorsiones [30,34]. En una dislocación de 
cuña el vector de Burgers es perpendicular y en una de tipo helicoidal es paralelo [30].  
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Anexo B: Coste del proyecto 
La tabla siguiente presenta los costes asociados al uso de las máquinas experimentales, al 
consumo de material y al personal del departamento de materiales durante el proyecto. 
Tanto el AFM como el nanoindentador necesitan un técnico para manejarlas. 
 
  Precio  Cantidad Coste (€) 
Máquina       
AFM 60 €/h 36 h 2160
Nanoindentador 10 €/indentación 600 6000
Pulidoras 15 €/h 32 h 480
       
Material      
ZrO2 20 €/muestra 8 160
Paños poliméricos 338,41 € cada 5 paños 5 338,41
Paño de tela 169 € cada 5 paños 3 101,4
Sílice coloidal 357,28 €/2L 0,25 L 89,32
Otros consumibles del laboratorio    20
       
Personal      
Técnico 40 €/h 55 h 2200
Profesor 50 €/h 45 h 2250
  Coste total 13 799,13
Se ve claramente que el coste del nanoindentador es el más grande. 
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Anexo C: Influencia sobre el medio ambiente 
Antes de acabar este proyecto es importante contemplar la influencia sobre el medio 
ambiente. El acabado del pulido se ha realizado con sílice coloidal mezclado con agua. Las 
tuberías de evacuación de los productos de pulido terminan en una máquina equipada de 
filtros. Estos permiten parar las partículas de circona y sílice, aunque estos materiales no son 
tóxicos ni perjudican al medio ambiente. 
La discusión sobre este tema es la influencia del sílice en al agua, la solución del sílice 
coloidal consiste en partículas de tamaño nanométrico. Estos suelen ser perjudiciales para 
los órganos, por ejemplo los pulmones. Se puede discutir el impacto sobre los órganos de los 
animales en la naturaleza, pero de esto no sabemos nada. 
La influencia más grande de este proyecto es el consumo de energía. Todas las máquinas 
de gran precisión necesitan estar en un ambiente con la temperatura controlada. Las 
máquinas de investigación consumen mucha energía ellas mismas, pero la utilización de 
climatizadores durante todo el año aumenta el consumen bastante. 
 
